
Journal of Chromatography, 180 (1979) 83-91 
@) EIsevier Scientific Publishing Company, Amsterdam - Printed in The Netherlands 

CHROM. 12,187 

GASCHROMATOGRAPHISCHE TRENNUNG UNPOLARER UND.OXIDIER 
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ELFRIEDE HOMBERG und BiRGITTA BIELEFELD 

Bundesanstalt fiir Fettforschung, Piusallee 65-76, D-4400 Miinster ( B. R. D.) 

(Eingegangen am 13. Juni 1979) 

SUMMARY 

Gas cftromatographic separation of non-polar and oxidized sterols 

The relative retention times of 35 non-polar and polar cholesterol derivatives 
with functional groups in the A/B-ring system were determined on 9 different 
stationary phases of various polarities. The influence of etherification and esterifica- 
tion of the hydroxyl groups and that of derivatisation of the keto groups were in- 
vestigated. From these data it is possible to derive optimal conditions for separation 
and identification of these sterols. I 

. . -.. ._~~._-._-__-_~~ ~..__. ~.~ . ___...__ __-_..--_ 

EINLEI-l-lJNG 

Uber die gaschromatographische (GC) Trennung pffanzhcher Sterine mit 
ausfiihrlichen Angaben iiber geeignete Gaschromatographen, Trggermaterialien und 
station&e Phasen wurde bereits berichtet’-‘. Die Untersuchungen eritreckten sich 
ausschliesslich auf 3/?-Hydroxysteroide ohne zus%tzliche Hydroxy- oder_ Ketogruppen. 
Bei Raffinationsprozessen, durch Autoxidation oder durch Metabolisierung in biolo- 
gischen Systemen entstehen jedoch Sterine, die entweder keine polaren Gruppen 
mehr aufweisen oder zusatzhche Hydroxy- und Ketogruppen haben. Diese Substanzen 
zeichnen sich durch ein vallig znderes chromatographisches Verhalten- aus als die in 
ihrer Polaritiit relativ einheitlichen phanzlichen Sterine. 

Gaschromatographisch wurden diese Produkte bisher nur selten unter- 
sucht3-8. Die Trennunaen wurden durchgefuhrt auf stationiiren Phasen unterschied- 
lither Polaritiit, wobei-sich vor allem Trilluorpropylsiloxan (QF-I) als spezifisch fur 
Ketogruppen herausgestellt hat. Eine Derivatisierung der Ketosterine zu N,N-Di- 
methylhydrazonen9, O-Methyloximen*“~ll oder AthylenthioketalenlZ beschriinkte sich 
auf die Untersuchung von Steroidhormonen. Die Hydroxysteroide wurden vorwie- 
gend als TMS-&her gaschromatographisch untersucht, gelegenthch such als Acetate 
oder Trifluoracetate. Das vorhandene Untersuchungsmaterial reicht jedoch nicht 
aus, urn daraus Gesetzmsssigkeiten und spezifische Trennmliglichkeiten auf geeigneten 
station&en Phasen abzuleiten. Deshalb wurden GC Untersuchungen an polaren und 
unpolaren Cholestanderivaten durchgefuhrt, vm den Einfluss von Anzahl und 
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Stellung von Doppelbindungen, Hydroxy- und Ketogruppen auf das Retentionsver- 
halten .festzustellen. Die relativen Retentionszeiten der wichtigsten Derivate des 
Cholesterins, die bei der Oxidation das A/B-Ringsystems entstehen, sowie eine 
Reihe unpolarer Sterine wurden auf 9 verschiedenen stationaren Phasen unter- 
schiedlicher Polaritat untersucht. 

EXPERIMENTELLES 

G’C-S&Ien and Arbeitsbedingtcngen 
Die GC Bedingungen waren die gleichen wie bei der Untersuchung der 

pflanzlichen Sterine*. Neben den dort verwandten 8 verschiedenen stationgren 
Phasen wurden in dieser Arbeit alle Substanzen such auf 3.8% UCCW-982 
(Vinyl-methylsilikon) getestet; Trggermaterial Diatoport S, SO-100 mesh, Arbeits- 
temperatur 265”. Alle in den Tabellen I-III angegebenen Retentionszeiten sind be- 
zogen auf Cholestan = 1.00 bei einer absoluten Retentionszeit von 15 min fur 
Cholestan. 

Die Derivatisierung der Hydroxysterine zu TMS-Athern wurde durchgefiihrt 
mit N-Methyl-N-trimethylsilyl-heptafluor(o)butyramid(e) (MSHFBA)L. Zur Herstel- 
lung der 0-Methyloxime wurden 2 mg Substanz in 0.2 ml Pyridin gel&t, ein Uber- 
schuss an Methoxyl-amin-Hydrochlorid zugegeben und das Gemisch 1 h in “reac- 
tion vials” auf 100” erhitzt. Dann wurde im Nz-Strom bis zur Trockene eingedampft 
und das O-Methyloxim in wenig Renzol gel&t. 

Standardsubstanzen 
Cholestan, Cholestanol, Cholesterin, .44-Cholesten-3-on, Cholesterinacetat und 

Cholesterinpalmitat waren handelsiibliche Produkte der Firma Fluka (Neu-Ulm, 
B.R.D.). Fur die Uberlassung von d5-Cholesten, d7-Cholesten, d5,7_Cholestadien, 
Cholestan-7@-o&&l-Cholesten-78-01 und Cholestan-7-on sind wir Herrn Dr. Schiller zu 
Dank verpflichtet. d I-Cholesten , I3 d4-Cholesten1J, d4,6-Cholestadien”, Cholestan- 
38, 6a-dio1r6, Cholestan-38, 5a, 6fi-trio1 und Cholestan3p, 5a-diol-6-on”, d5-Chole- 
sten-3p, 7/3-dio118, Cholestan-3-onr9 und d5-Cholesten-7-on*’ wurden synthetisiert, 
d5-Cholesten-7p-ol hergestellt aus d5-Cholesten-7-on durch Reduktion mit 
LiAlH+ Uber die Synthese der iibrigen Sterine wurde bereits friiher berichtet’. 

RESULTATE UND DISKUSSION 

Charakterisiermg der station6ren Phasen 
Fur die Untersuchung polarer Cholesterinderivate sind sowohl die PolaritHt 

der Trennsaule als such die Selektivitat der station&en Phase gegeniiber bestimmten 
polaren Gruppen von grosser Bedeutung. Trotz gleicher oder Hhnlicher McReynolds 
Konstanten wurden teilweise grosse Unterschiede im Retentionsverhalten festgestellt, 
die auf der Selektivitat einer station&en Phase gegeniiber bestimmten polaren Grup- 
pen beruhen. _Von den hier verwandten Trenns~ulen weisen Dexsil 300, QF-1 und 
Silar 5CP eine solche Selektivitat gegeniiber Ketogruppen und eine besoners starke 
Beeinflussung durch eine der Ketogruppe benachbarte Doppelbindung auf. Gegen- 
iiber anderen polaren Gruppen sind sie mit S%len Bhnlicher Polar-it% vergleichbar, 
ohne Rilcksicht auf die chemische Zusammensetzung der stationiiren Phase. SP-1000 
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hat gegeniiber anderen hoch polaren Sgulen eine grossere Selektivitat fur OH-Grup- 
pen. Die Retention von Doppelbindungen, OH- und CO-Gruppen ist auf polaren 
Phasen grosser als auf unpolaren. Doppelbindungen bewirken die geringsten Reten- 
tionsver&denmgen, Ketogruppen die griissten. Die Diferenzen zwischen diesen ver- 
schiedenen polaren Gruppen sind auf polaren Phasen besonders stark ausgepr@t. 
Auf allen Sgulen sind Keto- und Hydroxygruppen in 3-Stellung poiarer als in 
7-Stellung, konjugierte Diene werden spiter eluiert als Monoene; Diene mit isolierten 
Doppelbindungen verhalten sich Hhnlich wie Monoene. Acetate sind polarer als 
TMS-&her. Die Ather haben auf unpolaren stationgren Phasen hingere, auf polaren 
kiirzere Retentionszeiten als die entsprechenden freien Sterine. Sterinester langket- 
tiger Fettsguren sowie die unpolaren, hoch molekularen Bisteroide und Dichole- 
sterylather werden iiberhaupt nicht eluiert. 

Zwischen den beiden unpolaren station&en Phasen UCCW-982 und SE-30 
bestehen nur geringe graduelle Unterschiede. Die Polaritat ist die gleiche; auf 
UCCW-982 liegen die relativen Retentionszeiten jedoch durchweg etwas niedriger 
als auf SE-30. Dexsil 300, ebenfalls unpolar, hat dagegen viillig andere Retentions- 
eigenschaften. Auf ihr lassen sich nur unpolare Sterine, Ketosterine und Sterin- 
TMS-&her untersuchen. Sterine mit freien OH-Gruppen sowie Acetate werden auf 
alteren Dexsil-Saulen nicht mehr eluiert. Diese S%uIe unterscheidet sich von den 
anderen unpolaren Sgulen durch ihre bedeutend griissere Selektivitat gegeniiber 
Ketogruppen. Eine Kombination von SE-30 und Dexsil 300 ist daher zum Nachweis 
von Keto- und Hydroxygruppen im Sterinmolekiil gee&et, da auf Dexsil 300 die 
Ketosterine bedeutend Iangere Retentionszeiten haben und Hydroxysterine nicht 
eluiert werden. Gegeniiber unpolaren Sterinen verhalten sich die beiden stationzren 
Phasen gleich. 

OV-17 und OV-25 stehen in ihrer Polaritiit zwischen UCCW-982, SE-30 und 
Dexsil 300 einerseits sowie HJ-EFF-8BP, Silar 5CP und SP-1000 andererseits. Sie 
zeigen keine spezifische Selektivittt gegeniiber Doppelbindungen, OH- oder C=O- 
Gruppen. Entsprechend ihrer unterschiedlichen Polaritat liegen die relativen Reten- 
tionszeiten auf OV-25 etwas hiiher als auf OV-17. Diese Differenz ist besonders gross 
bei Ketosterinen. Sind mehrere polare Gruppen im Molekiil vorhanden, so resultieren 
daraus sehr lange Retentionszeiten, die eine Identifizierung erschweren. Die Unter- 
scheidung von positionsisomeren Hydroxy- und Ketosterinen ist auf OV-17 und 
OV-25 besser als auf unpolaren !%ulen. 

Die hiihere Polaritst von HJ-EFF-8BP, Silar 5CP und SP;lOOO wirkt sich 
vorwiegend auf die Retention der Keto- und Hydroxyverbindungen aus. Diese drei 
station&en Phasen haben Bhnliche Trenneigenschaften in Bezug auf Doppelbindungen 
und OH-Gruppen. Gegeniiber Ketogruppen zeichnet sich Silar 5CP durch eine spezi- 
fische Selektivitat aus, so dass die Retentionszeiten der Ketosterine auf dieser SBule’ 
bedeutend langer sind als auf den beiden anderen. Zur Unterscheidung von ver- 
schiedenen Ketoverbindungen und von freien Sterinen sind alle drei S&den unge- 
eignet wegen der seht langen Retentionszeiten trotz ihrer ausgezeichneten Differen- 
zierung zwischen positionsisomeren polaren Gruppen. Zur Unterscheidung verschiede- 
ner Doppelbindungstypen sind sie jedoch den weniger polaren station&en Phasen 
iiberlegen. 

QF-1 nimmt eine Sonderstellung ein. Manche Gesetzmassigkeiten auf Grund 
seiner Polaritat treffen fur diese Saule nicht zu. In Bezug auf unpolare Sterinderivate 
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verhalt sie sich wie eine unpolare Phase trotz einer McReynolds Konstanten, durch 
die sie zwischen OV-17 und OV-25 eingeordnet werden miisste. Gegeniiber Hydro- 
xysterinen verhiilt sie sich ghnlich wie diese beiden Sgulen, gegeniiber TMS-Athem 
der Hydroxysterine wie eine hoch polare S%ule und gegeniiber Ketosteeen wie 
eine hoch polare Slule mit spez&cher Selektivitit. Die Retentionszeiten der 
0-Methoximderivate entsprechen der Polar&t dieser Siule. 

In der Tabelle I sind die relativen Retentionszeiten von 35 unpolaren und 
polaren Cholesterinderivaten auf 9 verschiedenen station&en Phase6 zusammen- 
gefasst. 

Trenneigenschaften der Stiulen gegeniiber unpolaren und polaren Sterinen 

Unpolare Sterinderivate. Auf unpolaren stationgren Phasen wie UCCW-982, 
SE-30 und Dexsil 300 hat eine Doppelbindung in d l- bis d5-Stellung kaum einen 
Einfluss auf die Retentionszeit gegeniiber Cholestan. Nur das d7-Derivat weist eine 
kingere Retentionszeit auf, die eine eindeutige Trennung von den anderen Monoenen 
des A/B-Ringsystems ermiiglicht. QF-I verhHlt sich in Bezug auf Doppelbindungen 
Bhnlich wie diese unpolaren Sgulen. Polare Phasen beeinflussen die- Retentioriszeit- 
selektiv je nach der Stellung der Doppelbindung im Molekiil. Die geringste Verlgn- 
gerung erfolgt durch eine d4-Doppelbindung, die grzisste durch eine Doppelbindung 
in d%Stellung. Auf sehr polaren Phasen wie HJ-EFF-8BP, SiIar 5CP und SP-1000 
ist bereits eine gewisse Differenzierung zwischen d I-, 44 und d5-Cholesten meglich. 
Eine zustitzliche Doppelbindung fiihrt auf poIaren Phasen zu einer deutfichen Ver- 
langerung der Retentionszeit, so dass eine Unterscheidung zwischen Monoenen und 
Dienen gut miiglich ist. Bei nicht konjugierten Dienen ist diese VerlBngerung geringer 
als bei konjugierten. Die verschiedenen konjdgierten Diene des A/B-Ringsystems 
lassen sich such auf polaren Sgulen nicht eindeutig unterscheiden. 

Hydroxysterine. OH-Gruppen kommen bei den Oxidationsprodukten des 
Cholesterins vorwiegend in 3,6- oder 7-Stellung vor. Eine Untersuchung dieser 
Gruppe ist auf allen polaren und unpolaren stationaren Phasen mit Ausnahme van 
Dexsil 300 miiglich, wenn such die ketentionszeiten auf hoch polaren %uIen sehr 
lang sind. Die 3#LOH-Gruppe ist polarer als die 7&OH-Gruppe, eine OH-Gruppe 
in @-Stellung polarer als in a-Stellung. Die Unterscheidung ist durchweg auf hoch 
polaren Sgulen besser als auf unpolaren. Cholestanole sind bei der GC Untersuchung 
stabil, w&end einige Cholestenole zersetzt werden. Die Zersetzung betrifft vor allem 
Sterine, bei denen OH-Gruppe und Doppelbindung in i(onjugation stehen. Beim 
4 I-Cholesten-3/?-01, das schon als feste Substanz recht instabil ist, findet .-an bei der 
GC Untersuchung meist mehr oder weniger sosse Anteile an unpolaren Zf%%et- 
zungsprodukten, wtihrend d4-Cholesten-3B-01, d 5-Cholesten-7#?-ol und d 5-Cholesten- 
3B,7/Ldiol vollstiindig zersetzt werden. Aus dem d4-Cholesten-384 entsteheu 
Mono- und Diene, aus d5-Cholesten-3p-ol das d5,7-Cholestadien und aus dem Dial 
ebenfalls Diene. Cholestenole, die nicht zersetzt werden, lassen sich’ von deri 
entsprechenden getittigten Sterinen nur auf hoch polaren Sgulen unterscheiden, am 
besten auf SP-1000. Cholestanole mit mehr als einer OH-Gruppe haben sehr lange 
Retentionszeiten und werden deshalb besser auf unpolaren Sgulen untersucht. 

Durch Vergtherung der OH-Gruppe werden Unterschiede in der Polarict 
der Sterine auf den verschiedenen stationiiren Phasen weitgehend aufgehoben. Sic 
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fiihrt auf unpolaren Sgulen zu einer Verliingerung, auf polaren Siiiulen zu.einer Ver- 
kiirzung der relativen Retentionszeit. Hydroxysterine, die sich in freier Form nicht 
ohne Zetsetzung gaschromatographisch untersuchen lassen, sind such als .TMS-&her 
nur wenig bestindiger. Nur beim dl-Choiesten-3p-ol ist der Anteil tin unpolaren 
Produkten nur sehr gering. d4-Cholesten-3&ol und d 5-Cholesten-78-01 zersetzen 
sich als &her in der gleichen W&se wie die freien Sterine. Beim dICholesten-3p, 
irg-diol werden auf unpolaren SBulen sowie auf OV-17 und OV-25 nur unpolare 
Diene erhalten. Quf hoch polaren Siulen und QF-1 werden jeweils 4 Peaks nachge- 
wiesen, wobei es sich bei dem Hauptpeak mit der liingsten Retentionszeit urn den 
unzersetzten D&her handeln k6nnte. Die TMS-lither von Cholestanderivaten mit 
mehreren OH-Gruppen sind stabil. Bei der Vedtherung des Cholestan-3#?,5a,6/?- 
triols entsteht ein Gemisch aus dem .3,6-Diiither und dem TriHther”. Je nach Reak- 
tionsbedingungen bei der Herstellung der &her kann die vollsandige oder die teil- 
weise vergtherte Verbindung iiberwiegen. Sterine mit Hydroxy- und Ketogruppen 
haben such nach der Veritherung der OH-Gruppe noch so lange Retentionszeiten, 
dass sie auf hoch polaren SBulen nicht mehr untersucht werden kiinnen. Zur 
Trennung isomerer 5a- und 5#?-CholestanoleZ2 sowie der isomeren Sa-Cholestanole mit 
OH-Gruppen in l-, 2-, 3- und 7-Stellung auf hoch polaren station&en Phasen jst eine 
Vedtherung jedoch vorteilhaft.6 

Auf unpolaren Sgulen werden Hydroxysterine besser in freier Form unter- 
sucht, auf polaren ist eine Derivatsierung zu TMS-&hem wegen der verkiirzten Re- 
tentionszeiten vorteilhaft. Hydroxysterine, die sich im Gaschromatographen zer- 
setzen, sind mit Ausnahme von d I-Cholesten-38-01 such als TMS-iither nicht be- 
stsndig. Cholestan-3#$5a,6#?-trio1 ist zwar auf polaren Sgulen als &her zu unter- 
suchen, wenn such durch die Bildung des Gemisches aus Di- und Trilther eine quan- 
titative Bestimmung erschwert wird. 

In der Tabelle II sind die auf 9 verschiedenen station&en Phasen ermittelten 
relativen Retentionszeiten der als TMS-&her untersuchten Hydroxysterine zu- 
sammengestellt. 

Acetylierung der 3/?-OH-Gruppe fiihrt auf den meisten SHulen zu einer Vert 
lgngerung, auf hoch polaren Phasen jedoch zu einer Verkiirzung der Retentionszeit. 
Ester langkettiger Fettsguren sowie Cholesterykither und Bisteroide werden wegen 
ihres hohen Molekulargewichts unter den gegebenen Bedingungen auf allen Ssulen 
nicht mehr eluiert. 

Ketosterine- Unter den Oxidationsprodukten des Cholesterins silld such Keto- 
sterine zu finden, wobei die C=O-Gruppe bevorzugt in 3- oder 7-Stellung steht. 
Auf allen stationaren Phasen verhalten sich Ketogruppen polarer als Hydroxygrup- 
pen; eine C=O-Gruppe in 3-Stellung ist bedeutend polarer als in 7;Stellung. Durch 
eine zusgtzliche Doppelbindun, 0 wird die Retentionszeit verlingert. Sie ist am 
grSssten bei Konjugation und wird geringer, je weiter die Ketogruppe -van der 
Doppelbindung entfemt ist. Zusltzliche OH-Gruppen ftihren zu einem starken 
Pola&tsanstieg. Da jedoch schon eine einzige Ketogruppe im Molekiii auf hoch 
polaren SSiulen eine so starke Verl%ngerung der Retentionszeit hewirken kann, dass 
eine GC Untersuchung nicht mehr sinnvoll ist, kiinnen auf diesen SIulen Sterine mit 
mehreren polaren Gruppen nicht untersucht werden. Deshalb sind such QF-1 und 
Silar 5CP trotz ihrer Selektivitit fiir Ketogruppen zur Untersuchung dieter Sub- 
stanzklasse ungeeignet. Bei Dexsil 300, das ebenfalls spezifisch auf C=O-Gruppen 
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reagiert, halten sich dagegen die Retentionszeiten such von Sterinen mit mehreren 
polaren Gruppen in vertretbaren Grenzen. Im allgemeinen reichen unpolare Saulen 
zur Untersuchung von Ketosterinen aus. Eine eindeutige Unterscheidung zwischen 44 
und d5-Cholesten-3-on ist auf keiner stationgren Phase mbglich. Zetsetzungen wurden 
bei der gaschromatographischen Untersuchung der Ketosterine nicht beobachtet. 

Aus Ketosterinen lassen sich ahnlich wie bei den Hydroxysterinen Derivate 
mit veranderten chromatographischen Eigenschaften herstellen. Bewahrt haben sich 
die 0-Methyloxime. Sterine mit Ketogruppen in 3- und 7-Stellung sind als O-Me- 
thyloxime gaschromatographisch ebenso stabil wie die freien Ketone. Die Herstellung 
ist problemlos, die Haltbarkeit jedoch Bhnlich wie bei den TMS-Athem nur be- 
grenzt. Oximbildung fiihrt nur zu einer geringen Molekiilvergriisserung, aber zu einer 
starken Abnahme der Polaritat der Ketosterine. Auf Grund der charakteristischen 
Eigenschaften der stationaren Phasen haben die Oxime im allgemeinen auf unpolaren 
SBulen lgngere, auf polaren SguIen kiirzere Retentionszeiten als die entsprechenden 
freien Sterine. Die Differenzen sind besonders gross bei Saulen, die eine spezifische 
Adsorption fur Ketogruppen aufweisen. Die Retentionszeit der Oxime wird sowohl 
durch die Polaritgt der SBule als such durch die Position der Ketogruppe sowie Zahl 
und Stellung zusatzlicher OH-Gruppen und Doppelbindungen beeinflusst, so dass 
such auf unpolaren Saulen eine Verkiirzung, auf polaren eine Verlangerung der 
Retentionszeit durch Oximbildung erfolgen kann. Oxime mit einer Ketogruppe in 
3-Stellung haben immer langere Retentionszeiten als in 7-Stellung. 

Bei der Reaktion von 0-Methylamin mit Steroidketonen kann es zur Bildung 
von 2 isomeren Derivaten kommenz3. Dieser Effekt ist im allgemeinen nicht er- 
wiinscht, wenn sich die Isomeren chromatographisch trennen lassen. Die isomeren 
0-Methyloxime der 3-Ketosterine liessen sich auf SE-30, OV-25, QF-1 und Silar 
5CP trennen, nicht auf Dexsil 300, Bei den 7-Ketosterinen wurden keine isomeren 
0-Methyloxime nachgewiesen. 38, Sa-Dihydroxycholestan-6-on bildet kein O-Methy- 
loxim. 

Im allgemeinen wirkt sich die Oximbildung durch Authebung der Polaritat der 
Ketogruppe dahingehend aus, dass eine Unterscheidung zwischen den im Molekiil 
vorhandenen Doppelbindungen verschlechtert wird oder kaum noch miiglich ist, 
wie z.B. bei QF-I_ Auch der Vorteil einer bedeutend verkiirzten Retentionszeit 
gegeniiber den freien Sterinen auf polaren Saulen ist nicht ausschlaggebend, da mit 
Dexsil 300 eine Sgule zur Verfugung steht, auf der such freie Ketosterine einwandfrei 
untersucht werden kbnnen. Im Zweifelsfall kann durch Oximbildung jedoch geklart 
werden, ob ein Ketosterin vorliegt. 

In der Tabelle III sind die auf 5 verschiedenen station&en Phasen ermittelten 
relativen Retentionszeiten der als 0-Methyloxime untersuchten Ketosterine zusam- 
mengestellt. 

Bei Sterinen, die Keto- und Hydroxygruppen enthalten, ist die Herstellung 
von 0-Methoxim-trimethylsilyl~thern miig!ich10~~J*25. 

Auch die N,N-Dimethylhydrazone der Ketosterine wurden untersucht. Sie 
haben ein etwas hoheres Molekulargewicht als die 0-Methyloxime und konnen 
ebenfalls Isomere bilden. Bei Fales und Luukkainen” finden sich jedoch Hinweise 
auf mogliche Zersetuzngsprodukte. N,N-Dimethylhydrazone weisen gegeniiber den 
entsprechenden 0-Methyloximen der Ketosterine keine Vorteile bei der GC Unter- 
suchung auf. 
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TABELLE III 

RELATIVE RETENTIONSZEITEN DER 0-METHYLOXIME VON KETOSTERINEN 

Cholestan 
Cholestan-3-on 
Cholestan-7-on 
-1 I-Cholesten-3-01~ 
d6Cholesten-3-on 
d5-Cholesten-3-on 
d7-Cholesten-3-on 
d5-Cholesten-7-on 
d3,5-Cholestadien-7-on 
&-Cholesten-3/i-ol-7-on 
Cholestan-3/3,Sa-diol-6-on .______-l__l__--. 

SE-30 

1.00 
2.30 
1.84 
2.33 
2.47 
2.51 
2.49 
1.97 
2.15 
3.04 

- 

De_vsiI 
300 -- 
1-00 
2.73 
2.12 
2.37 
2.82 
2.70 
2.89 
2.70 
2.91 

- 
- 

0 K25 

1.00 
3.28 
2.63 
3.29 
3.65 
364 
3.48 
3.00 
3.59 
6.01 

- 

QF-Z 

-___ 
1.00 
2.77 
1.71 
2.80 
3.21 
3.19 
2.86 
2.22 
2.51 
4.8 1 

- 

Silar Benzerkungen 
5CP 

-_I_.___. 
1.00 
4.58 
2.64 
4.80 

5.60 
5.67 
5.45 
3.87 
4.75 

- 
- Keine Oximbildung 

ZUSAMMENFASSUNG 

Die relativen Retentionszeiten von 35 unpolaren und polaren Choleste- 
rinderivaten mit funktionellen Gruppen im A/B-Ringsystem wurden auf 9 verschiede- 
nen stationaren Phasen unterschiedlicher Polarit% bestimmt. Auch der Einfluss 
einer Vergtherung oder Veresterung der Hydroxygruppen bzw. einer Derivatisierung 
der Ketogruppen wurde untersucht. Aus den so ermittelten Werten lassen sich opti- 
male Bedingungen zur Trennun, = und Identifizierung dieser Sterine ableiten. 
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